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(57) Abstract 

The invention 
concerns a multilayer 
structure with controlled 
litemal stresses comprising 
successively: a first main 
layer (1 10a), at least a 
first stress-adapting layer 
(130) in contact with the 
first main layer, at least a 
second stress-adapting layer 
(1 20) placed in contact by 
adherence with said first 
stress-adapting layer and a 
second main layer (llOb) 
in contact with the second 

stress-adapting layer, the first and second stress-adapting layers having contact stresses with the first and second main layers 
invention is useful for electronic circuits and diaphragm devices. 

(57) Abreg* 




<MOb 



The 



Structure multicouche a contraintes internes controlees comprenant, dans I'ordre, une premiere couche principal (HOa) au moins 
une premiere couche d'adaptation de contraintes (130) en contact avec la premiere couche principle, au moins une deuxieme couche 
d adaptation de contraintes (120) mise en contact par adhesion avec ladite premiere couche d'adaptation de contraintes et une deuxieme 
couche pnncipale (l 10b) en contact avec la deuxieme couche d'adaptation de contraintes, les premiere et deuxieme couches d'adaptation de 
contraintes prdsentant des contraintes de contact avec les premiere et deuxieme couches principals. Application a la realisation de circuits 
electroniques et de dispositifs a membrane. 
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STRUCTURE MULTICOUCHE A CONTRAINTES INTERNES CONTROLEES 
ET PROCEDE DE REALISATION D'UNE TELLE STRUCTURE 

Domaine technique 

5 

La presente invention concerne une structure 
multicouche obtenue par adhesion ou adherence, en 
particulier moleculaire, caracterisee par des 
contraintes internes controlees, et un procede de 

10 realisation d'une telle structure. 
O 0n entend par structure multicouche a 

contraintes controlees, une structure comprenant au 
moins deux couches, dites couches principales, 
presentant entre elles des contraintes en tension ou en 

15 compression. Ces contraintes sont determinees et 
controlees en fonction de la destination de la 
structure . 

L' invention trouve des applications dans les 
domaines de la microelectronique, comme substrat ou 
20 comme raidisseur, mais aussi dans les domaines de la 
micromecanique pour la fabrication de capteurs a 
membrane, par exemple. 



Etat de la technique anterieure 
25 Parmi les structures multicouches assemblies 

par des techniques d' adhesion moleculaire (wafer 
bonding), on peut citer, a tire d' exemple, les 
structures SOI (silicium sur isolant/silicon on 
insulator) . De fagon typique une structure multicouche 
SOI comporte une couche epaisse de silicium servant de 
support, une couche isolante en oxyde de silicium et 
une couche superf icielle de silicium mince, dont 
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l'epaisseur est comprise entre quelques dizaines de 

nanometres a quelques dizaine de micrometres. 

La fabrication des structures SOI comporte 

generalement la mise en contact par adhesion 
5 moleculaire de deux plaquettes de silicium dont l'une 

au moins est recouverte par une couche superf icielle 

d'oxyde de silicium. 

Apres la mise en contact, les plaquettes 

subissent generalement un traitement thermique sous 
10 atmosphere controlee. La fonction de ce traitement 

thermique est d'ameliorer le contact intime et par 

consequent 1' adherence des plaquettes. 

Lors du traitement thermique, les materiaux en 

presence, en particulier le silicium en contact avec 
15 1'oxyde de silicium, sont susceptibles de s'imposer 

mutuellement des contraintes. Les contraintes sont 

liees en particulier aux differences de coefficient de 

dilatation thermique, Al/1 des materiaux en contact. 

Ces differences de coefficients de dilatation des 
20 materiaux des surfaces en contact sont egalement la 

source de contraintes lors du ref roidissement des 

structures intimement liees. 

De fagon plus generale, il est egalement connu, 

qu'un film de Si0 2 sur une plaquette de silicium, 
25 lorsqu'il est realise a certaines temperatures, a pour 

ef fet d' induire une deformation de la plaquette lors de 

son ref roidissement. La deformation relative sous 

l'effet de la chaleur, notee Al/1, est de 1'ordre de 

2,6.10" b /K pour le silicium, et de 1'ordre de 5.10" 7 /K 
30 pour 1'oxyde de SiO : realise par oxydation thermique du 

silicium. 

Lorsque le film d'oxyde est forme sur une face 
de la plaquette de silicium, la mesure de la fleche au 
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centre de la plaquette permet de quantifier la 
deformation due aux contraintes. Du fait de la 
difference des coefficients de dilatation thermique, 
une diminution de la temperature genere une compression 
5 du film d'oxyde sur la plaquette de silicium. Cette 
compression se traduit par une convexite de la 
plaquette. La convexite est d' autant plus marquee que 
le film d'oxyde est epais, et peut entrainer une 
modification de la morphologie de surface. 

10 L es figures 1 a 4 annexees permettent 

d'illustrer les contraintes engendrees dans des 
structures SOI realisees par des procedes classiques 
par adhesion moleculaire. 

La figure 1 montre une premiere couche 

15 principale 10a,. ou support, sous la forme d'une plaque 
de silicium presentant a sa surface une couche mince 
d'oxyde thermique 20a. 

On observe que 1' ensemble forme par la premiere 
couche principale de silicium 10a et la couche 

20 superf icielle d f oxyde 20a est cintre. La surface de la 
couche d'oxyde 20a est convexe. 

La reference 10b designe une plaquette de 
silicium formant une deuxieme couche principale dont 
les faces paralleles sont planes. Dans 1'exemple 

25 illustre, les couches principales 10a et 10b presentent 
initialement des epaisseurs du meme ordre de grandeur. 

La figure 2 montre la structure obtenue par 
assemblage des couches principales 10a et 10b. Ces 
couches sont reliees par la couche d'oxyde 20a. 

30 L' assemblage comporte, comme evoque precedemment , le 
collage moleculaire de la deuxieme couche principale de 
silicium 10b sur la couche superf icielle d'oxyde 20a. 
Ce collage est renforce par un traitement thermique. 
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On observe que la structure obtenue apres 
assemblage ne presente quasiment pas de deformation. En 
effet, des lors que les epaisseurs des couches 
principales de silicium sont du meme ordre de grandeur, 
5 les contraintes generees par la couche d'oxyde sur 
chacune des couches principales tendent a se compenser. 

Le film superficiel de silicium d'une structure 
de type SOI est generalement un film mince dont 
1'epaisseur est adaptee aux exigences d' isolation 
10 electrique de composants, par exemple. La rigidite de 
la structure est assuree par la couche de silicium 
epaisse . 

Ainsi, pour obtenir une structure SOI typique a 
partir de la structure de la figure 2, il convient 

15 d'amincir l'une des couches principales de silicium. 
L' amine is semen t peut avoir lieu par une des techniques 
d' amincissement connues dans differents procede BSOI 
(Bonded Silicon On Insulator, silicium reporte sur 
isolant), BESOI (Bonded with Etch stop layer Silicon On 

20 Insulator, BSOI a couche d' arret de gravure) . A ce 
sujet, on peut se reporter au document (7) dont la 
reference est precisee a la fin de la presente 
description. 

Lorsque l'une des couches principales de 
25 silicium est amincie, il apparait que les contraintes 
generees aux interfaces avec la couche d'oxyde de 
silicium ne sont plus compensees. 

Les figures 3 et 4 montrent des structures 
obtenues respectivement par 1 ' amincissement des couches 
30 principales 10b et 10a. Ces structures presentent une 
fleche et la surface de la couche de silicium mince est 
convexe dans chacun des cas . 
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On constate que l'epaisseur des couches 
principales mais aussi l'epaisseur de la couche d'oxyde 
de silicium enterree, c'est-a-dire la couche d'oxyde 
prise en sandwich entre la couche principale et la 
5 couche superficielle mince, font partie des parametres 
qui gouvernent la fleche de la structure finalement 
obtenue . 

A titre d'exemple, pour un film d'oxyde 
thermique 20a enterre avec une epaisseur de l'ordre du 
10 micrometre, on obtient des valeurs de f leches qui 
peuvent etre super ieures a 50um lorsque le film mince 
superficiel de silicium 10a presente une epaisseur de 
25um et lorsque la couche principale de silicium a une 
epaisseur de l'ordre de 500 um. Lorsque l'epaisseur du 
15 film superficiel de silicium est augmentee a plus de 
50um, la fleche diminue a environ 25pm. Ceci montre 
1' importance de l'epaisseur du film de silicium par 
rapport a celle du film d'oxyde. 

Une mesure envisageable pour reduire les 
20 deformations de la structure consisterait a realiser un 
deuxieme film d'oxyde sur la face libre, appele face 
arriere, de la couche principale epaisse de la 
structure. Cette mesure permettrait ef f ectivement de 
reduire la deformation des plaques avant leur mise en 
25 contact. Dans un certain nombre d' applications, il est 
cependant necessaire de retirer le film d'oxyde 
arriere. Or, apres amincissement, si le film d'oxyde 
est retire en face arriere, on constate que la 
deformation est restauree et on obtient finalement une 
deformation de la structure SOI, principalement liee a 
l'epaisseur du film d'oxyde. 
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On peut sb reporter a ce sujet au document (1) 
dont la reference est precisee a la fin de la 
description . 

Selon une autre possibility, illustree par la 
5 figure 5, on peut tenter de reduire l'effet des 
contraintes en mettant en contact deux couches 
principales de silicium 10a, 10b equipees chacune d' un 
film d'oxyde 20a, 20b en surface, les films etant 
d'epaisseur comparable. On constate cependant qu'une 

10 deformation apparait pour la structure lors de 
l r amincissement de l'une des couches. En outre, comme 
le montre la figure 5, la fleche initiale des deux 
couches principales augmente la difficulty de la mise 
en contact des surfaces des couches superf icielles 

15 d'oxyde. Ceci peut generer localement des zones de 
mauvais contact et done des evidements ou des defauts 
dans la structure finale, 

Le phenomene de deformation decrit ci-dessus 
pour une structure combinant des couches de silicium et 

20 d'oxyde de silicium existe pour un grand nombre de 
couples de materiaux. Cependant, la deformation 
engendree peut etre variable en fonction des materiaux 
mis en contact et notamment du type de contrainte, en 
tension ou en compression qui apparait. 

25 a titre d'exemple, comme le montre la figure 6, 

lorsqu'un film de nitrure de silicium 30 est depose sur 
une plaquette de silicium 10, ce depot peut engendrer, 
selon ses conditions de mise en oeuvre et apres 
ref roidissement, des contraintes conduisant egalement a 

30 une deformation. 

Les contraintes entre le nitrure de silicium et 
le silicium ont des origines intrinseques aux materiaux 
mais aussi des origines thermiques liees aux 
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differences de coefficients de dilatation thermique. A 
titre d'exemple, le coefficient de dilatation thermique 
d'un film de nitrure de silicium obtenu par depot 
chimique en phase vapeur (CVD) est de l'ordre de 
5 4,2-ICTVk tandis que ce coefficient est de 2,6.10'VK 
pour le silicium. Le depot du nitrure de silicium ayant 
lieu a temperature elevee, de fortes contraintes 
apparaissent lors du ref roidissement . 

Toutefois, on observe, en comparant par exemple 

10 les figures 6 et 1, que la surface de la couche de 
nitrure de silicium 30 est concave, contrairement a la 
surface convexe de la couche d'oxyde de silicium 20a. 

Cette difference de courbure traduit le fait 
que le nitrure de silicium et l'oxyde de silicium 

15 presentent, lorsqu'ils sont realises sur le support 
principal de silicium des contraintes de contact 
generalement opposees (tension-compression) . 

On comprend aussi que 1' association de deux 
couches principales de silicium, recouvertes chacune 

20 d'un film de nitrure de silicium, conformement a la 
figure 6, peut egalement poser des problemes 
d' adherence ou de qualite de contact lorsque les films 
de nitrure sont en regard. En particulier des bulles 
sont susceptibles de se former a 1' interface entre les 

25 couches de nitrure de silicium, generant localement des 
defauts dans la structure finale. 

Pour une meilleure illustration des problemes 
evoques ci-dessus, on peut se reporter aux documents 
(2), (3), (4), (5) et (6) dont les references sont 

30 indiquees a la fin de la description et qui concernent 
les contraintes de contact entre couches differentes. 

Le document (3) en particulier, montre qu'il 
est possible de compenser les effets de contraintes 
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engendrees par un film superficiel d' oxyde de silicium 
forme a la surface d'une plaquette de silicium, en 
recouvrant ce film superficiel par un deuxieme film de 
nitrure de silicium. 
5 Une structure sensiblement plane peut etre 

obtenue . 

L'epaisseur du deuxieme film (de nitrure) doit 
etre controlee avec precision pour obtenir finalement 
une structure avec des faces planes. 

10 II s'avere cependant que les contraintes 

engendrees entre les couches ne sont pas simplement 
liees aux materiaux mis en contact, comme c'est le cas 
pour des couches realises par exemple par des depots 
consecutifs, mais sont li6es aussi a la qualite de 

15 1' adhesion moleculaire entre les couches . 

Ainsi, des traitements ulterieurs subis par une 
structure selon le document (3), ou 1' association d'une 
telle structure avec d'autres couches, peuvent 
entrainer une modification de l'equilibre des 

20 contraintes de sorte que les contraintes finales de la 
structure sont dif f ici leroent maitrisables . 



Expose de 1' invention 

Un but de la pr£sente invention est de proposer 

25 un procede de realisation d'une structure multicouche, 
comportant au moins une etape d r adhesion, et permettant 
de controler avec precision les contraintes 
apparaissant dans la structure suite a 1 1 association de 
couches de materiaux differents. 

30 Un but est en particulier de proposer un tel 

procede permettant de modifier et d'ajuster les 
contraintes pour obtenir une structure finale plane ou 
presentant une fleche predetermmee . 
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Un but est de pouvoir transferer, en utilisant 
1' adhesion, au moins une couche cristalline pour 
obtenir une structure dont la contrainte est controlee. 

Un but est aussi de proposer un tel procede 
permettant de realiser une structure exempte de defauts 
de contact aux interfaces entre les couches de 
materiaux diff 6rents. 

Un but est encore de proposer un procede 
susceptible de prendre en compte des traitements 
anterieurs ou post£rieurs a la realisation de la 
structure et qui soit compatible avec les exigences 
d'une mise en ceuvre industrielle tels que, par exemple, 
un traitement d • implantation en vue d T obtenir une 
separation. 

Pour attemdre ces buts, 1' invention a plus 
precisement pour objet un procede de realisation d'une 
structure multi couche comprenant au moins une premiere 
et une deuxieme couches appelees couches principales, 
reliees entre eiles par un empilement d' au moins deux 
couches d' adaptation de contraintes, et presentant une 
contrainte de structure determinee, dans lequel : 

a) on equipe la premiere couche principale d'une 
premiere couche d' adaptation de contraintes, et on 
equipe d'au moms une deuxieme couche d' adaptation 
de contrainte, 1'une parmi la deuxieme couche 
principale et la premiere couche d' adaptation de 
contraintes, 

b) on effectue un assemblage des premiere et deuxieme 
couches principales par 1' intermediaire des couches 
d' adaptation de contraintes (ledit assemblage 
comprenant avantageusement un collage par adherence 
entre couches), les premiere et deuxieme couches 
d' adaptation etant realisees en des materiaux et 
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avec des epaisseurs tels qu'en fin de procede on 
obtienne dans la structure ladite contrainte de 
structure determinee. 

Par exemple, la premiere couche d 1 adaptation et 
la deuxieme couche d f adaptation sont choisies (type 
de realisation, nature, epaisseur) telles que si 
elles sont respect ivement sur la premiere couche 
principale et sur la deuxieme couche principale 
independamment (c* est-a-dire avant assemblage), 
elles provoquent des deformations en sens opposes. 
Ces deformations ne sont pas forcement de meme 
amplitude . 

Dans certains modes de realisation, au moins 
une des couches d* adaptation est surmontee d'une 
15 couche intermediaire pour permettre l'obtention de 

la structure multicouche desiree. 

De facon avantageuse, on peut effectuer 
ensuite, apres 1'etape b) , un traitement thermique avec 
une temperature et une duree suffisantes pour ajuster 
20 dans la structure ladite contrainte de structure 
determinee . 

Selon un mode prefere de realisation, le 
collage par adherence peut etre un collage du type par 
adherence moleculaire. 
25 L f invention peut egalement utiliser un collage 

choisi parmi une brasure, une soudure, un collage au 
moyen d'une substance adhesive, une interdif fusion 
entre couches ou une combinaison de ces differentes 
techniques, Dans ces techniques, le collage a lieu au 
moyen d'une couche dite de collage. Cette couche de 
collage est soit entre les couches d f adaptation soit 
entre une des couches d 1 adaptation et la couche 
principale correspondante . 
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On entend par contrainte de structure la 
contrainte resultant des contraintes de chacune des 
couches d' adaptation, des contraintes de chacune des 
couches principales, et des contraintes liees a 
5 1' interface de liaison. 

La contrainte de structure determine la fleche 
convexe ou concave, ou le caractere plan des surfaces 
de la structure obtenue. 

Le traitement thermique eventuellement effectue 
10 apres l'etape b) permet non seulement d'ameliorer la 
qualite du collage mais permet surtout, en ajustant le 
budget thermique mis en ceuvre, de modifier les 
contraintes de contact entre les couches de fagon a 
ajuster l'equilibre des contraintes de tension et de 
15 compression. 

Le budget thermique mis en oeuvre peut etre 
a juste en tenant compte notamment des budgets 
thermiques de traitements anterieurs ou posterieurs a 
l'etape c) . Ainsi, d'autres traitements thermiques 
20 effectues sur la structure ne sont pas pre judiciables a 
l'obtention d'une contrainte donnee. 

Le budget de traitement thermique est egalement 
ajuste en fonction d'autres parametres gouvernant les 
contraintes dans les couches. 
25 Parmi ces parametres on peut citer : 

- les materiaux mis en oeuvre et les traitements subis 
par ces materiaux, 

- repaisseur des couches et leurs modes de 
realisation, 

30 - l'etat de rugosite de la surface et la forme des 
couches mises en contact, 

- la qualite du nettoyage des surfaces et leur 
caractere plus ou moins hydrophile. 
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La prise en compte de ces parametres pour le 
choix du budget thermique permet d f adapter la 
contrainte interne de la structure finale et done sa 
deformation. En particulier, les contraintes dans les 
5 couches d' adaptation de contraintes peuvent etre 
augmentees, diminuees ou meme inversees. 

Selon une premiere possibility de mise en 
oeuvre de 1" invention, lors de l'etape a), on peut 
former la premiere couche d' adaptation de contraintes 

10 sur la premiere couche principale et la deuxieme couche 
d' adaptation de contraintes sur la deuxieme couche 
principale. Dans ce cas, lors de l'etape b) , on 
effectue un collage entre les couches d' adaptation. 

Comme les contraintes de contact des couches 

15 d f adaptation de contraintes avec les couches 
principales sont de signe oppose, I'une des couches 
d f adaptation de contraintes presente une surface 
convexe et la deuxieme couche d' adaptation presente une 
surface concave. 

20 Les surfaces a assembler presentent ainsi, dans 

une certaine mesure, une complementarity de forme qui 
permet d'obtenir un contact de qualite exempt de 
defauts de collage tels que des evidements, ou des 
zones mal col lees. 

25 Selon une variante, les deux couches 

d f adaptation de contraintes peuvent etre formees sur la 
premiere couche principale et le collage peut avoir 
lieu entre la deuxieme couche principale et la couche 
d f adaptation de contraintes superf icielle, solidaire de 

30 la premiere couche principale. 

Selon un autre aspect de l f invention, avant 
l'etape b) , on peut effectuer une preparation des 
couches devant etre associees oar collaae molpimiAirP. 
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pour ajuster un etat de surface de ces couches et leur 
conferer, par exemple, un caractere hydrophile. 

L'ajustement de l'etat de la surface peut 
consister soit en un lissage (chimique, mecanochimique 
ou par traitement thermique) ou, au contraire, en une 
operation tendant a rendre la surface d'au moins une 
des couches a assembler plus rugueuse. 

La modification de 1' amplitude de la rugosite 
des faces a assembler permet de controler l'energie 
d' adhesion entre les couches et done les contraintes 
qui en resultent. 

Selon une variante, le procede peut inclure une 
etape d' amincissement de l'une des couches principales 
apres 1 ' assemblage . 
15 L'obtention d'une couche mince, en particulier 

sur une couche mince de silicium, au-dessus de couches 
d' adaptation de contraintes dont au moins une est 
isolante, est avantageuse par exemple pour la 
realisation ulterieure de circuits electroniques 
20 integres (par exemple substrat SOI) . 

L' amincissement de l'une des couches 
principales peut avoir lieu par un traitement abrasif 
mecanique ou mecanochimique. 

L' amincissement peut egalement avoir lieu par 
25 fracture. Dans ce cas, le procede comporte au moins une 
implantation ionique d' especes gazeuses dans l'une au 
moins des couches principales ou des couches 
d* adaptation pour y former une zone de fracture, et 
1' etape d' amincissement comporte une etape de 
separation de ladite couche implantee selon la zone de 
fracture, par exemple par un traitement thermique et/ou 
mecanique. La contrainte de la structure sera alors 
modifiee par 1* etape d* amincissement . En outr«. la 
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contrainte en cours de procede peut etre 
avantageusement utilisee en tant que contrainte 
"intermediaire" de structure determinee, pour 
participer a cet amincissement . La structure finale 
5 obtenue apres amincissement/ c'est-a-dire apres 
separation d'une des couches, presente une nouvelle 
contrainte de structure "finale" determinee. La 
structure selon l f invention, dans certaines variantes, 
peut contenir un certain nombre de couches dont 

10 certaines peuvent etre amincies, voire supprimees, leur 
role n'etant justifie dans certains cas que pour 
adapter la contrainte intermediaire qui participe a 
1 1 amincissement . L f adaptation de la contrainte 
intermediaire peut etre un objectif en soi. 

15 L 1 utilisation d f une contrainte intermediaire qui 
participe a la separation permet de diminuer la dose 
d'especes implantees (hydrogene et/ou gaz rares) , et/ou 
le budget thermique et/ou le travail induit par la ou 
les forces mecaniques appliquees pour la separation. 

20 Par exemple, elle permet d'obtenir la separation avec 
un tres faible budget thermique sur des structures ou 
les couches principales presentent des coefficients de 
dilatation thermique differents. Le controle de la 
contrainte intermediaire permet d'ameliorer 

25 considerablement le procede en modifiant soit les 
conditions d ' implantation soit les conditions de 
separation. 

La realisation d'une zone de fracture dans une 
couche par implantation d'especes gazeuses peut avoir 
30 lieu selon des techniques en soi connues. 

Par exemple, une des techniques utilise une 
implantation d f especes gazeuse aptes a creer une couche 
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fragilisee constitute de microcavites ou microbulles 
gazeuses. 

On entend par "microcavite ou microbulle 
gazeuse" toute cavite generee par 1 ' implantation d f ions 
5 de gaz hydrogene et/ou de gaz rares dans le materiau. 
Les cavites peuvent se presenter sous forme tres 
aplatie, c'est-a-dire de faible hauteur, par exemple 
quelques distances inter-atomiques aussi bien que sous 
forme spherique ou de tout autre forme differente de 

10 ces deux formes precedentes . Ces cavites peuvent 
contenir une phase gazeuse libre et/ou des atomes de 
gaz issus des ions implantes fixes sur des atomes du 
materiau formant les parois des cavites ; ces cavites 
peuvent meme etre vides . 

15 Les cavites sont generalement appelees en 

terminologie anglo-saxonne "platelets" , "microblisters" 
ou meme "bubbles". 

On entend par especes gazeuses des elements par 
exemple d' hydrogene ou de gaz rares sous leur forme 

20 atomique (par exemple H) ou sous leur forme moleculaire 
(par exemple H 2 ) ou sous leur forme ionique (par 
exemple H + , H 2 + ) ou sous leur forme isotopique (par 
exemple deuterium) ou isotopique et ionique. 

On entend, par ailleurs, par implantation 

25 ionique tout type d ? introduction des especes definies 
precedemment, seul ou en combinaison tels que le 
bombardement ionique, la diffusion, etc. 

Le traitement thermique de fracture est realise 
avec un budget thermique qui depend du budget thermique 

30 fourni a la couche principale au cours de 
1' implantation, et pendant les etapes qui ont lieu 
avant la fracture. Suivant le cas, ce traitement 
thermique peut etre nul en temps et/ou temperature. De 
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plus, ce traitement thermique peut etre ajuste en 
fonction d' autres contraintes exercees, telles que, par 
exemple, des forces mecaniques, de traction, de 
ci sail lenient, de flexion, etc. exercees seules ou en 
5 combinaison. 

Le traitement thermique conduit, quel que soit 
le type de materiau solide, a la coalescence des 
microcavites qui amenent une f ragilisation de la 
structure au niveau de la couche de microcavites. Cette 
10 f ragilisation permet la separation du materiau sous 
I'effet de contraintes internes et/ou de pression dans 
les microcavites, cette separation pouvant etre 
naturelle ou assistee par application de contraintes 
externes . 

15 Les forces mecaniques peuvent etre appliquees 

perpendiculairement aux plans des couches et/ou 
parallelement a celles-ci. Elles peuvent etre 
localisees en un point ou une zone ou etre appliquees a 
differents endroits de fagon symetrique ou 

20 dissymetrique . 

En outre, si on veut adapter la contrainte de 
structure finale, le budget thermique de la fracture 
est pris en compte pour etablir le budget thermique de 
1 1 etape d 1 adaptation . L'etape d' adaptation des 

25 contraintes de la structure finale peut egalement 
inclure une etape d f amincissement, par exemple par 
oxydation sacrif icielle et/ou attaque chimique et/ou 
gravure plasma et/ou polissage. 

Plusieurs possibilites peuvent etre envisagees 

30 pour la realisation des couches d 1 adaptation de 
contraintes . 

Selon une premiere possibility au moins 1 1 une 
des couches d' adaptation de contraintes peut etre 
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formee par depot de matiere selon un procede de depot 
choisi par exemple parmi les precedes de pulverisation, 
d'epitaxie, de depot chimique, tel que depot chiroique 
en phase vapeur, le depot en phase vapeur a basse 
pression, et le depot chimique en phase vapeur assiste 
par plasma. 

Selon une variante, une couche d ? adaptation de 
contraintes peut egalement etre obtenue par oxydation 
superficielle d'une des couches principales. 

En particulier, lorsque I'une des couches 
principales est une couche de silicium, l'une des 
couches d' adaptation peut etre une couche d'oxyde 
thermique Si0 2 - 

Selon une troisieme possibility, au moins une 
couche d' adaptation de contraintes peut etre obtenue 
par implantation d'especes dans une couche principale. 

L f implantation d'especes dans l'une des couches 
principales permet de former a la surface de cette 
couche une zone dont les proprietes sont modifiees. 

En particulier, 1 ' implantation d'especes permet 
de generer des contraintes ou de modifier localement la 
densite du materiau. La profondeur ou est situee la 
majorite des especes implantees depend des conditions 
de 1 1 implantation. Par exemple de son energie, si 
1 T implantation est de type implantation ionique. Le 
film d'especes implantees, defini par cette profondeur, 
et son voisinage, ou est localisee la majorite des 
especes implantees, constitue alors une des couches du 
bicouche de contraintes. Le film compris entre ce film 
d'especes implantees et la surface de la deuxieme 
couche principale peut constituer un des deux films du 
bicouche de contraintes. 
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L'intensite des contraintes peut etre adaptee 
en fonction de la nature des especes, de la dose ou des 
divers parametres d f implantation (temperature, courant 
d f implantation, energie, . . . ) . L 1 implantation peut en 
5 particulier etre realisee avec des especes gazeuses, 
par exemple hydrogene et/ou gaz rares. 

La presence d f une contrainte dans la structure 
participe a la separation et permet de diminuer la dose 
d f especes implantees (hydrogene et/ou gaz rares), et/ou 

10 le budget thermique et/ou le travail induit par le ou 
les forces mecaniques appliquees pour la separer. 
Ainsi, la presence de cette contrainte permet de 
modifier soit les conditions d T implantation soit les 
conditions de separation. Le controle de la contrainte 

15 permet de considerablement ameliorer le procede. II 
permet par exemple d f avoir la fracture avec un tres 
faible budget thermique sur des structures ou les 
couches principales presentent des coefficients de 
dilatation thermique differents. L ? implantation pourra 

20 etre realisee avant ou apres assemblage de la 
structure . 

Dans certains cas ou une au moins des couches 
d 1 adaptation est suffisamment epaisse et/ou rigide, la 
couche principale normalement adjacente peut etre omise 

25 ou confondue avec cette couche d* adaptation. Apres 
separation, on obtient une couche principale modifiee 
et un empilement multicouche, ce dernier pouvant etre 
reutilise comme couche principale comprenant une couche 
d f adaptation de contrainte. 

30 Le procede de realisation decrit ci-dessus est 

applicable a des couches principales en des materiaux 
divers. Les couches principales en des materiaux 
identiques ou differents peuvent etre par exemple en 
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materiaux monocristal lins, polycristallins ou amorphes, 
et par exemple en silicium, en germanium, en carbure de 
silicium, en semi -conducteur de type III-V ou II-VI, 
tels que GaAs , GaN, InP, . . . en verre ou en quartz, en 
5 materiaux supraconducteurs, en diamant, ou en des 

materiaux ceramiques (tels que LiTa0 3 , LiNb0 3 , ). 

Ainsi, la couche principale peut etre formee 
d'une ou de piusieurs couches par exemple collees, 
deposees, ou epitaxiees. 

10 Les couches d* adaptation de contraintes sont 

par exemple en un materiau choisi parmi Si0 2 , SiN, 
Si 3 N 4 , TiN, le diamant et les metaux (tels que Pd, des 
alliages, ...) ou en un des materiaux pouvant constituer 
une des couches principales ou en une combinaison de 

15 ces materiaux. 

L 1 invention concerne egalement une structure 
multicouche a contraintes internes controlees 
comprenant/ dans 1'ordre, un empilement d'une premiere 
couche principale, d'au moins une premiere couche 

20 d' adaptation de contraintes en contact avec la premiere 
couche principale, d'au moins une deuxieme couche 
d' adaptation de contraintes en contact avec ladite 
premiere couche d' adaptation de contraintes et d'une 
deuxieme couche principal e en contact avec la deuxieme 

25 couche d' adaptation de contraintes. Dans cette 
structure, les premiere et deuxieme couches 
d' adaptation de contraintes presentent des contraintes 
de contact avec les premiere et deuxieme couches 
principales qui sont respecti vement de signe oppose. 

30 Dans une application particuliere, la structure 

peut presenter une membrane suspendue, la membrane 
suspendue comportant au moms une portion de 1'une des 
premiere et deuxieme couches principales, liberee de la 
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deuxieme respectivement de la premiere couche 
principale. 

La membrane suspendue peut supporter d' autres 
couches fonctionnelles. Par exemple, elle peut 
5 comporter en outre au moins une couche de materiau 
supraconducteur recouvrant ladite portion de l'une des 
premiere et deuxieme couches principales. 

D 1 autres caracteristiques et avantages de la 
presente invention ressortiront mieux de la description 
10 qui va suivre, en reference aux figures des dessins 

annexes. Cette description est donnee a titre purement { ) 

illustratif et non limitatif. 

Breve description des figures 

15 - La figure 1, deja decrite, est une coupe 

schematique d'une premiere et d f une deuxieme couches 
principales avant assemblage, l'une des couches etant 
recouverte d f un film super ficiel en un materiau 
susceptible d'engendrer des contraintes internes. 

20 ~ La figure 2, deja decrite, represente une 

structure comprenant les couches de la figure 1, apres 
assemblage . 

- Les figures 3 et 4, deja decrites, ^ 
representent en coupe schematique la structure de la 

25 figure 2 apres amincissement de l'une des couches 
principales . 

- La figure 5, deja decrite, represente 
schematiquement une paire de couches principales 
supportant chacune une couche superf icielle presentant 

30 une contrainte de tension. 

- La figure 6, deja decrite, represente 
schematiquement une couche principale supportant une 
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couche superf icielle presentant une contrainte de 
tension. 

- Les figures 7, 8 et 9 sont des coupes 
schematiques montrant des etapes de fabrication d'une 

5 structure multicouche selon une raise en oeuvre 
particuliere du procede de l 1 invention. 

- La figure 10 est un graphique indiquant, en 
echelle arbitraire, les valeurs de fleche de la 
structure obtenue par le procede, en fonction de 

10 parametres de traitement thermiques. 

- Les figures 11 a 15 sont des coupes 
schematiques montrant des etapes successives d'une 
autre possibility de mise en oeuvre du procede de 
l f invention. 

15 - Les figures 16 a 18 sont des coupes 

schematiques, montrant des etapes successives de 
realisation d f une structure a membrane suspendue et 
illustrant une application particuliere de l f invention. 

- La figure 19 est une coupe schematique d'une 
20 structure const ituant une variante de la structure de 

la figure 18. 

- La figure 2 0 est une coupe schematique d'une 
structure constituant une autre variante de la 
structure de la figure 18. 

25 

Description detaillee de modes de mise en oeuvre de 
1 1 invention 

Un premier exemple de mise en oeuvre concerne 
la realisation d'une structure empilee constitute d'un 
30 film de silicium tres mince et d'une bicouche 
d' adaptation de contraintes supportes par un substrat 
de silicium epais. La realisation decrite fait appel a 
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un procede de separation pour former la couche mince 
superf icielle de silicium. 

Dans une premiere etape illustree par la figure 
7, un film de nitrure de silicium Si 3 N 4 130, d'une 
5 epaisseur de 400 nm, est forme selon un procede de 
depot en phase vapeur a basse pression (LPCVD) , sur une 
plaque de silicium qui forme une premiere couche 
principale 110a. Le depot en phase vapeur a basse 
pression permet de reaiiser un film induisant une 

10 faible fleche sur la couche principale, Ceci est le cas 
notamment si le dep&t est realise sur les deux faces de 
cette couche. 

Le film de nitrure de silicium 130 constitue 
une premiere couche d f adaptation de contrainte. 

15 Selon une van ante de mise en ceuvre de 

1' invention, cette couche d # adaptation peut etre 
surmontee d'une couche intermediaire realisee par 
exemple par un film d'oxyde de silicium et par un film 
d'oxynitrure de siliciur., par exemple de quelques nm 

20 d' epaisseur. Cette couche intermediaire dans ce cas 
permet soit de favor iser le collage par adherence 
moleculaire utilise pour 1' assemblage soit d' ameliorer 
la qualite electrique de 1' interface avec la couche 
principale . 

25 La plaque de silicium est eventuellement 

recouverte au prealable, d'une tres fine couche d'oxyde 
de silicium, non representee, par exemple d'une 
epaisseur de 10 nm. L'mter^t d'une telle couche tres 
fine est, par exemple de const ituer une interface de 

30 tres bonne qualite elerrtronique avec une couche de 
silicium superf icielle deer i te ci-apres. 

Apres la formation du film de nitrure 130, une 
implantation d'hydrogene est pratiquee a travers le 
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film 130 avec une dose d f implantation de I'ordre de 
2,5.1c 16 at/cm 2 . L f implantation conduit a la formation 
d'une zone de fracture reperee avec la reference 112. 
Les parametres d' implantation d'hydrogene peuvent etre 
5 changees lorsque la fleche du film de nitrure est 
changee, en fonction des conditions de depot par 
exemple . 

Sur une seconde plaque de silicium 110b, 
egalement representee sur la figure 7, on realise un 
10 film 120 d'oxyde de silicium par un traitement 
thermique sous atmosphere oxydante. L'epaisseur du film 
d'oxyde est sensiblement equivalente a celle du film de 
nitrure 130. 

La seconde plaque de silicium 110b et le film 
15 120 d'oxyde forment respectivement une deuxieme couche 
principale et une deuxieme couche d' adaptation de 
contraintes . 

Les couches de nitrure de silicium et 1'oxyde 
de silicium initialement formee sur les couches 

20 principales de silicium, engendrent des contraintes de 
contact de signe oppose. Ceci se traduit par des 
deformations des couches principales telles que les 
surfaces des couches d* adaptation de contraintes de 
nitrure et d'oxyde sont respectivement concave et 

2 5 convexe . 

Le procede est poursuivi par une etape de 
nettoyage des plaques destinee a rendre hydrophile la 
surface des couches d' adaptation de contraintes 120, 
130. Le nettoyage permet d'obtenir une micro-rugosite 
30 de surface controlee, de valeur quadratique (RMS en 
anglais) typiquement inferieure a 0,7 nm, ce qui est 
compatible avec une adhesion moleculaire directe. La 
micro-rugosite peut etre mesuree et controlee par 
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microscopie a force atomique par exemple dans une gamme 
de frequences spatiales de lO^pirf 1 a 10 3 pm" x . Le controle 
de la rugosite de surface, par 1' etape de nettoyage des 
plaques avant collage, est presente ici comme un 
5 avantage sur les technique de polissage de surface, 
pour un film de nitrure de silicium, dont l'epaisseur 
peut atteindre au moins plusieurs dixiemes de microns. 

L f etape de nettoyage permet d'induire une 
modification de I'energie de liaison et done d'induire 

10 une modification de la contrainte specifique de la 
bicouche form£e ul terieurement par le collage des 
couches d'adaptat :cr. de contrainte. 

En cut re, l'etape de nettoyage permettant 
d'affranchir le precede d'une etape de polissage 

15 mecano-chiroique, une bonne homogeneite en epaisseur des 
films de la structure empilee, formee dans "une etape 
subsequente, est eqalenent assuree. 

L'etape suivante du procede comporte 
ef f ectivement la mise en contact directe des couches 

20 d' adaptation de contraintes pour provoquer leur 
collage. Cette operation a lieu a temperature ambiante. 

On coniprenc au vu de la figure 7 que le 
caractere complementaire de la deformation des couches 
permet de mmimiser le risque d'un mauvais contact. 

25 Apres le collage, un premier traitement 

thermique opere pendant 30 minutes a une temperature de 
500°C permet de provoquer une fracture dans la zone de 
fracture 112 mdiquee sur la figure 7 et done de 
detacher de la premiere couche principale 110a une fine 

30 couche superf icielle 114. Cette couche superf icielle 
reste solidaire de la deuxieme couche principale 110b 
par 1 f intermediaire de la bicouche formee par les 
couches d f adaptation de contraintes 120, 130 associees 



WO 00/48238 



25 



PCT/FROO/00308 



eventuellement a des couches intermediaires . Le 
traitement thermique peut etre assiste en tout ou 
partie par 1' application de contraintes mecaniques. En 
consequence, le budget thermique necessaire a la 
5 fracture peut etre reduit. II peut etre nul en temps et 
en temperature. 

La structure obtenue est illustree par les 
figures 8 et 9. 

L'epaisseur de la couche mince superf icielle de 
10 silicium 114 est de l'ordre de quelques dixiemes de 
micrometres. Elle est fixee par la profondeur de 
penetration des especes gazeuses de la couche de 
separation (fracture) implantees dans la premiere 
couche principale de silicium. Comme 1 1 implantation a 
15 lieu a travers le film 130 de nitrure de silicium, la 
profondeur d f implantation et done l'epaisseur de la 
couche mince 114 de silicium dependent aussi de 
l'epaisseur du film 130 de nitrure de silicium. 

Le fait que la premiere couche principale 110a 
20 soit equipee d'une couche d 1 adaptation de contraintes, 
permet de reduire la dose d f implantation necessaire a 
la fracture dans la zone 112 et/ou de reduire le budget 
thermique du premier traitement thermique de fracture 
et/ou les forces mecaniques de separation. Les 
25 contraintes specifiques induites par les couches 
d' adaptation de contrainte et notamment la couche de 
nitrure de silicium 130, dans la premiere couche 
principale de silicium 110a favorisent en effet la 
fracture . 

30 Par exemple, un gain en temperature, en energie 

et finalement en cout peut etre obtenu. 

A titre de comparaison, dans les memes 
conditions d' implantation (energie, courant, 
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temperature,...) et de traitement thermique de 
transfert, la dose minimale pour obtenir une separation 
est de 3,5.10 16 at/cm 2 , pour une structure empilee 
classique oil le film de nitrure serait remplace par un 
5 film d'oxyde thermique de 400 nm d'epaisseur. 

Dans une etape suivante, un deuxieme traitement 
thermique est effectue. Ce traitement a une double 
fonction de rendre plus intime les liaisons a 
1 T interface entre les deux couches d' adaptation de 
10 contraintes prealablement mises en contact, et de 
modifier ou ajuster les contraintes induites au sein de 
la structure finalement obtenue. 

En adaptant les epaisseurs des couches de 
l f empilement, leur etat de surface avant mise en 
15 contact et surtout le budget thermique du deuxieme 
traitement, il est possible de controler les 
contraintes generees par la bicouche 120, 130 et done 
de controler la deformation convexe ou concave de la 
structure finale (figures 8 et 9) . 
20 A titre d'exemple, dans le cadre de 

1 ' application a un dispositif a membrane, il peut etre 
avantageux de realiser une structure empilee de forme 
concave, qui permet apres la liberation partielle de la 
membrane, d' obtenir une membrane pre-tendue. 
25 Selon le budget thermique mis en oeuvre, une 

fleche positive, negative, ou nulle peut etre obtenue. 

Le deuxieme traitement thermique prend en 
compte, bien entendu, le budget thermique du premier 
traitement thermique et eventuellement 1 ' utilisation de 
30 contraintes mecaniques. 

A titre d'exemple, le deuxieme traitement 
thermique peut etre effectue a une temperature de 
1100°C pendant 2 heures. Pour des films d'oxyde et de 
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nitrure de meme epaisseur, de l'ordre de 4 00 run, on 
obtient une concavite de la structure avec une fleche 
d 1 environ 50pm. 

La fleche de la structure empilee finale depend 
5 principalement de deux parametres qui sont le rapport 
Re des epaisseurs E nit et E ox des couches de nitrure 120, 
et d'oxyde de silicium 130, d' adaptation de contraintes 
et le budget thermique applique a la structure. L f effet 
du rapport d' epaisseur des couches, a temperature de 

10 scellement fixee, traduit le fait que la fleche de la 
structure est proportionnelle a la contrainte effective 
et a l f epaisseur des couches d' adaptation. 

. II apparait en outre de fagon originale, que 
lorsque la temperature T c du deuxieme traitement 

15 thermique mis en oeuvre varie, la contrainte effective 
de la bicouche est modifiee. L'effet du traitement 
thermique applique depend en particulier de l'etat de 
l 1 interface d 1 adhesion (micro-rugosite, densite de 
liaisons entre les couches, ...). A titre d'exemple, 

20 pour un rapport Re=l, une augmentation de temperature 
AT C =100°C entraine une augmentation Aa/a de la 
contrainte dans la bicouche telle que Ao/a=100%. 

La figure 1 0 est un graphique qui indique en 
unites arbitraires la fleche de la structure finalement 

25 obtenue en fonction du rapport d 1 epaisseur des couches 

d 1 adaptation de contraintes (Re = E nitrure ^ et pour 

E oxyde 

deux temperatures de traitement differentes Ti et T 2 
telles que T 2 >T a . 

Dans un second exemple de mise en oeuvre du 
30 procede, decrit ci-apres en reference aux figures 11 a 
15, la bicouche d' adaptation de contraintes est 
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constitute d f un film de Si0 2 et d'une couche implantee 
dans l'une des couches principales. 

Comme le montre la figure 11, une premiere 
couche d f adaptation de contrainte 220 est formee par 
5 implantation d'especes dans une plaquette de silicium. 
La partie de cette plaquette non affectee par 
1 T implantation forme la premiere couche principale 
210a. 

A titre d'exemple, 1 1 implantation peut avoir 
10 lieu avec de 1' azote avec une dose de 10 16 atomes/cm 2 et 
avec une energie de 135 keV\ 

Avec une telle implantation, la couche 
d f adaptation de contraintes 220, c'est-a-dire la zone 
perturbee par 1 ' implantation, induit une contrainte en 
15 compression de quelques dizaines de MPa. Pour des 
raisons de simplification les deformations des couches 
induites par les contraintes ne sont plus representees 
sur les figures 11 a 15. 

Une deuxieme implantation plus profonde, 
20 illustree a la figure 12, est alors effectuee avec des 
especes gazeuses. Cette implantation a lieu a la 
travers la couche d' adaptation de contraintes 220 pour 
former une couche de separation (fracture) 212. v 
A titre d'exemple, on peut implanter une dose 
25 d'hydrogene de 1 1 ordre de 5.10 16 atomes/cm 2 . 

L f energie, et done la profondeur 

d T implantation, permet de definir dans la couche 
principale 210a une couche superf icielle mince 214 plus 
ou moins epaisse. Celle-ci est delimitee par la couche 
30 de separation 212. 

Par ailleurs, comme le montre la figure 13, un 
film d'oxyde de silicium (Si0 2 ) 230, d f une epaisseur de 
1' ordre de 200nm est forme a la surface d f une autre 
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plaquette de silicium qui constitue la deuxieme couche 
principale 210b. Le film d'oxyde de silicium 230 forme 
une couche d 1 adaptation de contraintes. 

Les couches principales, equipees des couches 
5 d f adaptation de contraintes sont alors nettoyees de 
sorte que la micro-rugosite et le caractere hydrophile 
des couches d' adaptation de contraintes permettent une 
adhesion moleculaire des la mise en contact de ces 
couches . 

10 L' assemblage de couches principales, par mise 

en contact des couches d f adaptation de contraintes, est 

illustre a la figure 14. 

La mise en contact de la couche d'oxyde de 

silicium 230 et la couche implantee 220 permet de 
15 constituer egalement une bicouche d 1 adaptation de 

contraintes . 

Dans certains cas, ou une au moins des couches 
d'adaptation est suf f isamment epaisse et/ou rigide, la 
couche principale normalement adjacente peut etre omise 

20 ou confondue avec cette couche d' adaptation. 

Un premier traitement thermique, dit de 
transfert (qui permet eventuellement aussi de renforcer 
1' adhesion entre les couches d f adaptation de 
contraintes) est effectue avec un budget thermique 

25 suffisant pour permettre une fracture selon la couche 
de fracture. Ce traitement thermique peut etre 
applique, par exemple, de fagon continue, variable ou 
impulsionnelle . Ce traitement thermique de transfert 
peut etre eventuellement assiste par 1' application de 

30 forces mecaniques, par exemple par traction et/ou 
cisaillement et/ou flexion. Suivant les contraintes 
appliquees, le budget thermique peut etre effectue a 
temperature et temps reduits, voire nuls. La fracture 
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permet de separer la couche mince 214 et la premiere 
couche principal 210a, comme le montre la figure 15. 
Ces contraintes generees par la bicouche d f adaptation 
de contraintes peuvent egalement permettre de diminuer 
5 la dose d f esp£ces implantees et reduire le budget 
thermique du traitement de transfert et/ou les forces 
mecaniques de separation. 

Par exemple, une separation (fracture) peut 
etre provoquee en chauffant la structure a 450 °C 

10 pendant 30 minutes. En comparaison, pour provoquer une 
separation dans un substrat comparable a la figure 12, 
en l f absence des couches d' adaptation de contraintes, 
un traitement a une temperature d f au moins 500°C serait 
necessaire, pendant 30 minutes pour obtenir une 

15 separation. 

Enfin, un traitement thermique final est 
realise. Dans la structure empilee, chacune des couches 
d ? adaptation de contraintes de la bicouche est soumise 
a une contrainte effective dont la resultante peut etre 

20 globalement modifiee par les mecanismes d' adhesion des 
deux plaques et par les divers traitements thermiques 
appliques. La structure empilee finale est soumise 
alors a une contrainte adaptable en particulier par le 
traitement thermique final. 

25 Les divers traitements thermiques peuvent etre 

avantageusement assistes mecaniquement (par exemple par 
traction, compression, cisaillement, flexion ou par 
application de champs electrostatiques ou magnetiques 
suivant la nature des couches) pour induire un effet 

30 supplementaire de contraintes dans la bicouche 
specifique. 

Selon un troisieme exemple, une variante de 
mise en oeuvre non representee sur les figures, 
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consiste a ne pas effectuer 1 1 amincissement d f une des 
couches principales par la fracture de transfert de 
couches. Les autres etapes de preparation etant 
comparables a eel les decrites dans le deuxieme exemple 
5 de mise en oeuvre, 1 9 amincissement d'une des couches 
principales, s'il est souhaite, peut etre realise alors 
par abrasion mecanique et/ou chimique simple. 

Selon un autre mode de mise en oeuvre 
d f application de 1' invention, on peut realiser dans la 

10 couche superf icielle, obtenue apres amincissement, et 
dans tout ou partie des couches d' adaptation et des 
couches intermedial res de ia structure finale, des 
composants tels que des membranes, dans lesquels la 
contrainte effective est controlee lors de la 

15 realisation de la structure empilee. L f avantage d'une 
telle approche est de pouvoir disposer de la surface de 
la couche superf icielle, par exemple, pour y realiser 
une epitaxie sans avoir a y deposer des couches 
d' adaptation de contramtes des membranes, lors de 

20 1' elaboration de celles-ci. 

A titre d' exemple d f application de cet autre 
mode de mise en oeuvre, on peut citer 1' epitaxie de 
supraconducteur de type YBaCuO sur une couche 
superf icielle de silicium en vue de realiser un 

25 bolometre en membrane. Cette epitaxie suppose 
habituellement de facer, avantageuse 1 ' utilisation de 
couches d' adaptation d' epitaxie, dites " buffer" 
(tampon) et "seed layers" (de germe) en anglais. Elles 
ont pour but 1' adaptation du parametre cristallin entre 

30 le supraconducteur et le silicium. Ces couches peuvent 
etre en MgO, Ce0 2 , ZrC. , par exemple pour le cas de 
I'YBaCuO depose sur silicium. 



WO 00/48238 



32 



PCT/FR00/00308 



La couche superf icielle de silicium est celle 
obtenue par le procede decrit au prealable, c'est-a- 
dire par implantation d'hydrogene et separation, et la 
contrainte de la structure empilee, comprenant la 
5 bicouche d r adaptation de contrainte, obtenue en fin de 
procede d f elaboration de cette couche de silicium est 
alors primordial pour la qualite de la ou des epitaxies 
consecutives dans la mesure ou elle permet de disposer 
d f un support precontraint mieux adapte a ces epitaxies. 

10 En outre, il est alors avantageux de pouvoir 

realiser des membranes, par exemple par gravure, avant 
le depot du supraconducteur par epitaxie. 

Bien que la description qui precede se rapporte 
a des couches principales massives en silicium, on 

15 entend que les couches principales peuvent elles-memes 
presenter une structure multicouche avec une pluralite 
de sous-couches. 

Par ailleurs, lorsque l'on a une couche 
d f adaptation en oxyde de silicium, celle-ci peut etre 

20 formee par un oxyde natif, thermique ou depose. 

En outre, les couches principales peuvent 
inclure des composants electroniques, mecaniques ou 
optiques formes prealablement ou posterieurement aux 
traitements decrits . 

25 Un exemple particulier d' application de 

1' invention est decrit a present en reference aux 
figures 16 a 20 qui illustrent en coupe, differentes 
etapes et possibilites de realisation d'une structure a 
membrane suspendue . 

30 La figure 16 montre une structure multicouche 

comparable a celle de la figure 15, au terme de 
1'amincissement ou la fracture de la premiere couche 
principale. 
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En utilisant les memes references pour des 
parties identiques ou similaires a ceux de la figure 
15, la structure de la figure 16 comporte une couche 
mince 214 de silicium, provenant de la premiere couche 
principale, une paire de couches d' adaptation de 
contraintes 220, 230 et une deuxieme couche principale 
210b, egalement en silicium, qui constitue ici un 
substrat de support. 

Pour des raisons de simplification, la paire de 
couche d' adaptation de contraintes, ou bicouche, est 
designee dans la suite du texte par une unique 
reference 225. 

La couche mince 214 est recouverte d' un masque 
de gravure 24 0 presentant un motif correspondant a des 
contours d'une membrane que l'on souhaite realiser dans 
la structure. Plus precisement, le masque presente des 
ouvertures qui laissent a nu des zones de la structure 
devant etre gravees pour definir la forme de la 
membrane suspendue . 

Le masque 240 est par exemple un masque de 
resine photosensible, mis en forme par insolation a 
travers un masque d' insolation, puis par developpement . 

Une premiere gravure anisotrope a travers les 
ouvertures du masque 24 0 permet de former des tranchees 
242 qui s'etendent a travers la couche mince 214 et 
tout ou partie de la bicouche d' adaptation de 
contraintes 225. La gravure peut aussi etre arretee sur 
la deuxieme couche principale. L' arret de gravure peut 
etre facilite par une couche d' arret de gravure, non 
representee, mise en place sur la deuxieme couche 
principale avant la formation de la structure 
multicouche . 



WO 00/48238 PCT/FROO/00308 

34 

Les tranchees delimitent une partie centrale 
244 destinee a former ulterieurement la membrane 
suspendue. II convient de preciser, cependant, que les 
tranchees n'entourent pas totalement la partie centrale 
5 24 4 mais preservent des "ponts" qui la relient a la 
structure 245 entourant la partie centrale. Ces "ponts n 
qui ne sont pas visibles, car en dehors du plan de 
coupe des figures, peuvent constituer eventuellement 
dans la structure finale des poutrelles de maintien de 
10 la membrane suspendue permettant ainsi par exemple une 
conduction electrique et/ou thermique. 

Une etape suivante, illustree par la figure 18 
comprend une gravure anisotrope selective permettant 
d'eliminer au moins une partie de la bicouche 
15 d 1 adaptation de contramtes pour liberer une portion de 
la couche mince, en 1 'occurrence la partie centrale 244 
qui constitue desormais une membrane suspendue. 

Pour des raisons de simplification, la figure 
ne tient pas compte d'une eventuelle attaque des f lanes 
20 lateraux de la bicouche 225 dans les tranchees, lors de 
la gravure anisotrope. 

La figure 19 il lustre une variante dans 
laquelle la membrane est lib^ree au moyen d f une gravure 
anisotrope qui permet d f attaquer selectivement la 
25 deuxieme couche principale 210b, e'est-a-dire le 
substrat de support. 

La membrane peut aussi etre liberee par une 
gravure combinee de la deuxieme couche principale et de 
la bicouche d f adaptation de contraintes. 
30 Enfin, au terme des gravures, la couche de 

resine formant le masque 24 0 peut etre eliminee. 

La figure 20 montre une realisation 
particuliere, comparable a celie de la figure 18, dans 



NJSOOCID: <WO 0048236A1 I > 



WO 00/48238 



35 



PCT/FR00/00308 



laquelle des couches additionnelles ont ete formees sur 
la couche mince 214 avant la gravure. 

Les couches additionnelles comportent dans 
1' exempli une couche 246 de germe et/ou une couche de 
5 tampon, et une couche 248 de materiau supraconducteur , 
par exemple de type YBaCuO. 

La couche 24 6 de germe et/ou une couche de 
tampon non representee, permettent de favoriser la 
croissance du materiau supraconducteur sur la couche 
10 mince de silicium et/ou permettent de corriger un 
eventuel disaccord de maille cristalline entre le 
silicium de la couche mince et le supraconducteur. Ces 
couches sont gravees de la fagon deja decrite en 
reference aux figures 18 ou 19 pour obtenir la 
15 structure final* ae la figure 20 avec une membrane 
suspendue 244. 

L f emplacement du masque de gravure 240, retire, 
est indique en trait discontinu. 

Une application possible d'une structure a 
20 membrane suspendue telle que decrite, est la 
realisation ae dispositifs de type bolometre, par 
exemple. 
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REVENDI CATIONS 

1. Procede de realisation d' une structure 
multicouche comprenant au moins une premiere et une 
deuxieme couches ( 110a, 110b, 210a, 210b) appelees couches 
5 principales, reliees entre elles par un empilement d' au 
moins deux couches d' adaptation de contraintes, 
(120,130,220,230) et presentant une contrainte de 
structure determinee, dans lequel : 

a) on equipe la premiere couche principale d'une 
10 premiere couche d' adaptation de contraintes, et on 

(3 equipe d'au moins une deuxieme couche d' adaptation 

de contrainte, l'une parmi la deuxieme couche 
principale et la premiere couche d' adaptation de 
contraintes, 

15 B) on effectue un assemblage des premiere et deuxieme 
couches principales par 1' intermediaire des couches 
d' adaptation de contraintes, les premiere et 
deuxieme couches d' adaptation etant realisees en des 
mater iaux et avec des epaisseurs tels qu' en fin de 
20 procede on obtienne dans la structure ladite 

contrainte de structure determinee. 

2. Procede selon la revendication 1, dans 
^ lequel ledit assemblage des premiere et deuxieme 

couches principales comprend un collage par adherence. 
25 3. Procede selon la revendication 1 ou 2, dans 

lequel les premiere et deuxieme couches d' adaptation 
sont realisees en des materiaux et avec des epaisseurs 
tels que les contraintes avec les premiere et deuxieme 
couches principales soient respectivement de signe 
30 oppose. 

4. Procede selon la revendication 1, dans 
lequel on effectue, apres l'etape b) un traitement 
thermique avec une temperature et une duree suffisantes 
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pour ajuster dans la structure ladite contrainte de 
structure determinee . 

5. Procede selon la revendication 1, dans 
lequel au moins I'une des couches d 1 adaptation de 

5 contrainte est surmontee d'au moins une couche dite 
intermediaire . 

6. Procede selon la revendication 1 ou 2, dans 
lequel ledit assemblage comprend un collage par 
adhesion moleculaire entre couches. 

1° 7. Procede selon la revendication 6, dans 

lequel avant 1'etape b) on effectue une preparation des O 
couches devant 6tre associees par collage moleculaire, 
pour ajuster un 6tat de surface de ces couches. 

8. Procede selon la revendication 6, dans 
15 lequel lors de 1'etape b) le collage moleculaire' est 

realise a temperature ambiante. 

9. Procede seion la revendication 1, dans 
lequel ledit assemblage comprend un collage mettant en 
oeuvre au moins une technique de collage choisie parmi : 

20 la brasure, la soudure, 1 1 interdif fusion entre couches, 
et collage par substance adhesive. 

10. Procede selon la revendication 1, dans 
lequel 1* assemblage a lieu par 1 1 intermediaire d T une 
couche d f adhesion. 

25 11. Procede selon la revendication 1, dans 

lequel lors de 1'etape a) on forme la premiere couche 
d' adaptation de contrair.tes (130,220) sur la premiere 
couche principale U 10a, 210a) et la deuxieme couche 
d' adaptation de contrair.tes (120,230) sur la deuxieme 

30 couche principale (110b, 210b), et dans lequel, lors de 
1'etape b) , on effectue un collage moleculaire entre 
les couches d' adaptation de contraintes. 
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12. Procede selon la revendication 1, dans 
lequel les premiere et deuxieme couches d f adaptation de 
contraintes sont formees sur la premiere couche 
principale et le collage a lieu entre la deuxieme 

5 couche principale et I'une des premiere et deuxieme 
couches d f adaptation de contrainte superf icielle . 

13. Procede selon la revendication 1, 
comprenant en outre une etape d' amincissement dans 
l'une au moins des couches principales apres 

10 1' assemblage. 

14. Procede selon la revendication 1 ou 13, 
dans lequel l 1 etape d' amincissement comporte une etape 
de separation pour fracturer selon la zone de fracture. 

15. Procede selon la revendication 14, 
15 comprenant, au moins une implantation d'especes 

gazeuses dans l'une au moins des premiere ou deuxieme 
couches principales ou l'une au moins des premiere ou 
deuxieme couches d ' adaptation pour y former une zone de 
fracture (112, 212), et une etape d' amincissement 
20 comportant un traitement thermique et/ou mecanique. 

16. Procede selon la revendication 14 ou 15, 
dans lequel la contrainte de structure obtenue avant 
amincissement est telle qu'elle participe a la 
separation au niveau de la zone de fracture. 

25 17. Procede selon la revendication 1, dans 

lequel au moins une couche d' adaptation de contraintes 
est formee par depot de matiere selon un procede de 
depot choisi parmi les procedes de pulverisation, 
. d'epitaxie, de depot chimique, tel que le depot 
chimique en phase vapeur, le depot en phase vapeur a 
basse pression, et le depot en phase vapeur assiste par 
plasma . 
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18. Procede selon la revendications 1, dans 
lequel au moins une couche d' adaptation de contraintes 
est obtenue par oxydation superf icielle d'une couche 
principale . 

5 19. Procede selon la revendication 1, dans 

lequel au moins une couche d' adaptation de contraintes 
est obtenue par implantation d'especes dans une couche 
principale . 

20. Procede selon la revendication 1, dans 
10 lequel les couches principales sont realisees en au 

moins un materiau choisi parmi le silicium, le 
germanium, le carbure de silicium, les semi-conducteurs 
de type III-V, les semi-conducteurs de type II-VI, le 
verre, les supraconducteurs, le diamant, les materiaux 

15 ceramiques (LiNbG 3 , LiTa0 3 ) , et le quartz, et dans 
lequel les couches d' adaptation de contraintes sont 
realisees en au moins un materiau choisi parmi Si0 2 , 
SiN, SiaNo TiN, les metaux, les alliages metalliques, 
et le diamant ou des materiaux d'une des couches 

20 principales. 

21. Structure multicouche a contraintes 
internes controlees comprenant, dans l'ordre, un 
empilement d' au moins une premiere couche principale 
(110a, 210a), d'au moins une premiere couche 

25 d' adaptation de contraintes (130, 220) en contact avec 
la premiere couche principale, d' au moins une deuxieme 
couche d' adaptation de contraintes (120, 230) en 
contact avec ladite premiere couche d' adaptation de 
contraintes et une deuxieme couche principale (110b, 

30 210b) en contact avec la deuxieme couche d' adaptation 
de contraintes, les premiere et deuxieme couches 
d' adaptation de contraintes presentant des contraintes 
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de contact avec les premiere et deuxieme couches 
principales, respectivement de signe oppose. 

22. Structure selon la revendication 21, 
caracterise en ce que l'empilement comporte en outre 

5 une couche de collage situe entre les couches 
d' adaptation de contraintes ou entre une des couches 
d' adaptation de contraintes et une couche principale 
correspondante . 

23. Structure selon la revendication 21, 
10 presentant une membrane suspendue, la membrane 

suspendue (244) comportant au moins une portion de 
l'une des premiere et deuxieme couches principales, 
liberee de la deuxieme respectivement de la premiere 
couche principale. 
15 24 - Structure selon la revendication 23, dans 

lequel la membrane suspendue (244) comporte en outre au 
moins une couche de materiau supraconducteur (24 8) 
recouvrant ladite portion de l'une des premiere et 
deuxieme couches principales. 

20 



.0048238At.L> 



WO 00/48238 



FIG.1 



FIG. 2 



FIG. 3 



FIG. 4 



1/6 



PCT/FROO/00308 



< 











// 

























20 a 



40a 







































\N ^ 





-20a 
AOa 




77 



lOb 





_0O48238A1_l_> 



WO 00/48238 



2/6 



PCT7FR00/00308 




FIG. 6 





ISDOCia <WO 0048238A1 I > 



WO 00/48238 



3/6 



PCT/FR00/00308 






.00«8238A1_I_> 



WO 00/48238 



FIG. 1 1 



PCT/FR00/00308 



4/6 















>> 



















220 
2iOa 



FIG. 12 



Z2.0 



212 
214 

210a 



FIG. 13 















// 




// 


// 






// 


/' 


// - 



230 
210 b 



FIG. 14 



xx 



XX 



NX ~ 



J- 



210a 



X> 

V> NX 



XX 



// // // // 

////// V? 



212 

- :1 _ 214 

220 
230 
210b 



FIG. 15 



x> 




Xn 


XX- 


\\ 


W 


XV 







XX 






x\ W 








// 




// 


// 


// 






//- 


// 


// 







2A0a 

214 
220 
230 
210b 



0048238A1_I_> 



WO 00/48238 



5/6 



PCT/FR00/00308 



FIG. 16 



240 







I i 








NN vn * 

















































220 



230 
210b 



•1 

>*2S 



FIG. 17 



244 

245^ ^ 242 



240 

















































// 








// 








// 




// 







.-2-14 

jr-22S 
-240b 



FIG. 18 



244 

240 N k 242 



24S 









> 






r 






* ^ V 




















Y 










// 


/' 








// 











214 
225" 



_0048238A1J_> 



WO 00/48238 



PCT/FROO/00308 



6/6 



240. 242 244 242 245 



FIG. 19 



o 



22S 



2A0b> 




ISDOCID: <WO 0O48238A 1 _l_> 



luiERHlAllUAIAL UWAUrJH REPORT 



l«. dona) Application No 

PCT/FR 00/00308 



A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 7 H01L21/20 H01L21/18 H01L21/762 B81B3/00 



According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC 



B. FIELDS SEARCHED 



Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols) 

IPC 7 H01L B81B 



Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched 
Electronic data base consulted during the international search (name of data base and. where practical, search terms used) 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category ° Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 18, no. 213 (E-1538), 

15 April 1994 (1994-04-15) 

& JP 06 013593 A (SUGIYAMA ET AL), 
21 January 1994 (1994-01-21) 
abstract 

EP 0 410 679 A (NAKAZATO ET AL) 
30 January 1991 (1991-01-30) 

abstract 

US 5 261 999 A (PINKER ET AL) 

16 November 1993 (1993-11-16) 

column 1, line 52 - line 61 



-/- 



1-6,9, 
10,12, 
13,17, 
18,20,21 



1,2,4, 

6-11,13, 

18,20 



1,2, 

4-11,13, 
17-20 



| X| Further documents are listed in the continuation of box C. 
* Special categories of cited documents : "~~™— ' — 



Patent family members are fisted in < 



"A* document defining the general state of the art which is not 

considered to be of particular relevance 
"E" earlier document but pubfished on or after the international 

filing date 

"L" document which may throw doubts on priority ctaim(s) or 
which is cited to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified} 

*O m document referring to an oral disclosure, use, exhibition or 
other means 

"P" document published prior to the international fling date but 
later than the priority date claimed 



T" fater document published after the international filing date 
or priority date and not in conffict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the 
invention 

"X" document of particular relevance; the claimed invention 
cannot be considered novel or cannot be considered to 
involve an inventive step when the document is taken alone 

-Y- document of particular relevance; the claimed invention 

cannot be considered to involve an inventive step when the 
document is combined with one or more other such docu- 
ments, such combination being obvious to a person skilled 
in the art 

document member of the same patent famiy 



Date of the actual completion of the international search 



10 May 2000 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office. P.B. 5818 Pateotiaan 2 
ML - 2280 HV R^swijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nt. 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Date of maiing of the international search report 

24/05/2000 



Authorized officer 



Gori , P 



Fom PCTASA/210 (second sha«Q <Jufy 1992) 



COD: <WO 0O48238Al_ 



page 1 of 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Intt Jonal Application No 

PCT/FR 00/00308 



C.(Conttnuatk>n> DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category ° Citation of document with indicatioawhere appropriate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



o 



o 



US 5 373 184 A (MOSLEM I ) 

13 December 1994 (1994-12-13) 

abstract 

US 5 362 667 A (LINN ET AL) 
8 November 1994 (1994-11-08) 

figures 5-8 

US 5 728 623 A (MORI ) 

17 March 1998 (1998-03-17) 

abstract 

US 5 753 134 A (BIEBL) 
19 May 1988 (1988-05-19) 
abstract 



1-6,10, 

13,17, 

20-22 



21,23,24 



Fwm PCT/ISA/210 (conttnuaJton of second sheet) (July 1992) 

page 2 of 2 



JSOOCID: <WO 0048238A1J_> 



nmERIfJUIUUilL 5JLAHLH RERJR1 

Information on patent family member* 



Patent document 
cited in search report 



Publication 
date 



tnte zonal Application Mo 

PCT/FR 00/00308 



Patent family 
member(s) 



JP 06013593 



EP 410679 



21-01-1994 



NONE 



30-01-1991 



JP 
JP 
JP 
DE 
DE 
US 



1862773 C 
3055822 A 
5080133 B 
69023289 D 
69023289 
5071785 



T 
A 



Publication 
date 



08-08-1994 
11-03-1991 
08-11-1993 
07-12-1995 
04-07-1996 
10-12-1991 



US 




A 


id— ii— iyyj 


NONE 






us 


5373184 


A 


13-12-1994 


US 


5102821 A 


07-04-1992 










EP 


0488344 A 


03-06-1992 










JP 


6097400 A 


08-04-1994 


us 


5362667 


A 


08-11-1994 


US 


5517047 A 


14-05-1996 










US 


5849627 A 


15-12-1998 










US 


5728624 A 


17-03-1998 


us 


5728623 


A 


17-03-1998 


JP 


2669368 B 


27-10-1997 










JP 


7307259 A 


21-11-1995 










US 


6030884 A 


29-02-2000 


us 


5753134 


A 


19-05-1998 


0E 


59409157 D 


30-03-2000 










EP 


0663692 A 


19-07-1995 










JP 


7211709 A 


11-08-1995 



Fomi PCTTtSAGIO (patent famiy amex) (July 1992) 
4SDOC1D: <WO 0048238A 1_|_> 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Det ie Internationale No 

PCT/FR 00/00308 



A- CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE t 

CIB 7 H01L21/20 H01L21/18 H01L21/762 B81B3/00 



Salon la classification Internationale des brevets (CIB) ou a la fois seton la classification nattonale et la OB 

B. POMAINES SUB L ESQ U ELS LA RECHERCHE A PORTE 

Documentation minimaie consultee (systeme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 H01L B81B 



Documentation consultee autre que la documentation minimaJe dans la mesure ou ces documents relevent des domaines sur iesqueis a porta la recherche 



de donnees electronique consuftee au cours de la recherche Internationale (nom de la base de donnees, et si realisable, termes do recherche utilises) 



C. DOCUMENTS CONSJDERES COMME PERTINENTS 



o 



Categorie 8 



Identification des documents cites, avec, le cas echeant, I'indication des passages pertinents 



no. des revendtcations viseea 



Ol 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 18, no. 213 (E-1538), 

15 avril 1994 (1994-04-15) 

& JP 06 013593 A (SUGIYAMA ET AL), 
21 janvier 1994 (1994-01-21) 
abrege 

EP 0 410 679 A ( NAKAZATO ET AL) 
30 janvier 1991 (1991-01-30) 

abrege 

US 5 261 999 A (PINKER ET AL) 

16 novembre 1993 (1993-11-16) 

colonne 1, ligne 52 - ligne 61 



1-6,9, 
10,12, 
13,17, 
18,20,21 



1,2,4, 

6-11,13, 

18,20 



1,2, 

4-11,13, 
17-20 



-/- 



[ X| Vojr ta suite du cadro c P° ur ,a fin de la fete des documents 
° Categories speciales de documents cites: " ~ ' 

■A" document definissant retat general de la technique, non 
considere comme particulierement pertinent 

"E" document anterieur. ma is pubtte k la date de depot international 
ou apres cette date 

"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priorite ou cite pour determiner la date de publication <f une 
autre citation ou pour une raison spectale (telle qu'indiquee) 
"O" document se r6ferant a une divulgation orale, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
-P* document public avant la date de depot international, mars 
posterieurement a la date de priorite revendiquee 



Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 



T" document utterieur pubbe apres la date de depot international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a T6tat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre ie principe 
ou la theorie constituant la base de Invention 

"X" document particulierement pertinent; rinven tion revendiquee ne peut 
etre constderee comme nouvelte ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y" document particulierement pertinent; f inven tlon revendiquee 

ne peut etre constderee comme impliquant une activite inventive 
forsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evidente 
pour une persorme du metier 

"A" document qui fait partie de fa meme famtfle de brevets 



Date a laquelfe la recherche intemationale a ete effectivement achevee 

10 mai 2000 



Data tf expedition du present rapport de recherche intemationale 



24/05/2000 



! Nomet 



postale de ^administration chargee de la recherche intemationale 

Office European des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 

NL-2280 HV Rijswijk 

Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 

Fax: (+31-70) 340-3016 



Fonctionnaire autorise 



Gori, P 



Fbimulair* PCT/ISA/210 (deuxttmo fauSte) (juiDei 1992) 



SDOCID: <WO_0048238A1J_> 



page 1 de 2 



wiwuki im UELUm'lIE INTERNAtionale 



No 



PCT/FR 00/00308 



C.(S4itta) DOCU MENTS CONSIOERES COM ME PERTINENTS 
Categorie °\ Wentttlcatfon de* document* cites, avec.le cas 



echeant, rindlcationdes passages pertinents 



no. des ravendicationa vtaaes 



US 5 373 184 A (MOSLEHI) 

13 decembre 1994 (1994-12-13) 

abrege 

US 5 362 667 A (LINN ET AL) 
8 noverabre 1994 (1994-11-08) 

figures 5-8 

US 5 728 623 A (MORI) 

17 mars 1998 (1998-03-17) 

abrege 

US 5 753 134 A (BIEBL) 
19 mai 1988 (1988-05-19) 
abrege 



1-6,10, 

13,17, 

20-22 



21,23,24 



Evanimn PCT/tSA/21 0 (stita de la dauxttnw feule) Quitot 1 992) 
ISOOCtD: <WO_0048238A1_I_> 



page 2 de 2 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



s relattTs nux mem ores oe r amities oe 



De ie Internationale No 

PCT/FR 00/00308 



Document brevet cite 
au rapport de recherche 



Datede 
publication 



Membre(s) de la 
famille de brevet(s) 



Date de 
publication 



ID 
Or 


06013593 


A 


21-01-1994 


AUCUN 




EP 


410679 


A 


30-01-1991 


JP 


1862773 C 


08-08-1994 










JP 


3055822 A 


1 1 no iaai 

1 l-UJ-1991 










JP 


5080133 B 


08-11-1993 










DE 


69023289 D 


07-12-1995 










DE 


69023289 T 


04-07-1996 










US 


5071785 A 


10-12-1991 




5261999 


A 


16-11-1993 


AUCUN 




us 


5373184 


A 


13-12-1994 


US 


5102821 A 


O/-04-1992 










EP 


0488344 A 


03-06-1992 










JP 


6097400 A 


08-04-1994 


us 


5362667 


A 


08-11-19Q4 

W XX X J J *T 


US 


5517047 A 


14-05-1996 










US 


5849627 A 


15-12-1998 










US 


5728624 A 


17-03-1998 


us 


5728623 


A 


XI UO liJjO 


JP 


2669368 B 


27-10-1997 










JP 


7307259 A 


21-11-1995 










US 


6030884 A 


29-02-2000 


us 


5753134 


A 


19-05-1998 


DE 


59409157 D 


30-03-2000 










EP 


0663692 A 


19-07-1995 










JP 


7211709 A 


11-08-1995 



FormuJairo PCT/TSA/210 (annexe families de brevets) (Jufllst 1992) 
SDOCID: <WO_0048238A1_I_> 



55 



